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(S) Verfahren zur Herstellung von Si0 2 -Granuiat 

@ Es ist ein Verfahren zur Herstellung von SI0 2 -Granulat 
durch Dispergieren von Kieselsaure in einer Flussigkeit, 
fortwahrendes Riihren der Dispersion in einem Ruhrbe- 
halter unter Bildung einer homogenen Flussigphase, all- 
mahlichem Entzug von Feuchtigkeit aus der Dispersion 
unter Erzeugung einer kornigen Masse, sowie Trocknen 
der kornigen Masse und Sintern, bekannt. Urn hiervon 
ausgehend ein Verfahren fur die Herstellung eines Granu- 
lats mit einheitlicher Korn-Morphologie bereitzustellen, 
wird erfindungsgemafc vorgeschlagen, daft die Ruhrbe- 
wegung derart eingestellt wird, daS sich die kornige Mas- 
se bei einem Feststoffgehalt der Dispersion im Bereich 
von 65 Gew.-% bis 80 Gew.-% aus der homogenen Flus- 
sigphase bildet. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betriflt ein Verfahren zur Herstellung von 
Si02-Granulat durch Dispergieren von Kieselsaure in einer 
Riissigkeit, fortwahrendes Ruhren der Dispersion in einem 
Ruhrbehalter unter Bildung einer homogenen Fliissigphase, 
ailmahlichem Entzug von Feuchtigkeit aus der Dispersion 
unter Erzeugung einer kornigen Masse, sowie Trocknen der 
kornigen Masse und Sintern. 

Feinteilige Kieselsaure wird beispielsweise durch Hydro- 
lyse von Siliziumhalogeniden oder von siiiziumorganischen 
Verbindungen, oder mittels Sol-Gel- Verfahren erhalten. 
Kieselsaure rnit einer hohen spezifischen Oberflache im Be- 
reich zwischen 40m 2 /g und ca. 400m 2 /g fallt beispiels- 
weise bei der Herstellung von synthetischem Quarzglas 
auch als Nebenprodukt in groBen Mengen an. Die Weiter- 
verwertung ist aber problematisch. Zwar zeichnen sich der- 
artige Kieselsaure-Staube durch hohe Reinheit aus; sie las- 
sen sich wegen ihrer geringen Schiittdichte aber nur schwer 
handhaben und sie konnen nicht unmittelbar zu durchsichti- 
gen, blasenarmen Quarzglaskorpern aufgeschmolzen wer- 
den. Zu diesem Zweck ist eine Verdichtung der Kieselsaure- 
Staube erforderlich. Hierzu sind sogenannte NaBgranulie- 
rungsverfahren gebrauchlich, bei denen aus einer kolloida- 
len Dispersion derartiger Kieselsauren durch standiges Mi- 
schen oder Ruhren ein Sol und daraus unter ailmahlichem 
Entzug der Feuchtigkeit eine kriimelige Masse erzeugt wird. 

Unter einer kolloidalen Dispersion wird hier eine Vertei- 
lung fester Kieselsaureteilchen (SiCh-Teilchen) in einer 
Fliissigkeit verstanden, wobei deren mittlere TeilchengroBe 
im Bereich von 1 nm bis 1000 nm liegt. Derartige Kiesel- 
saureteilchen werden nicht nur durch das oben genannte 
Rammhydrolyse- Verfahren erhalten, sondern auch durch 
Hydrolyse organischer Siliziumverbindungen nach dem so- 
genannten Sol-Gel- Verfahren oder durch Hydrolyse anorga- 
nischer Siliziumverbindungen in einer Fliissigkeit. Durch 
Zusammenlagerungen der feinteiligen Kieselsaure-Teilchen 
bilden sich bei der Weiterverarbeitung der Dispersion Ag- 
glomerate mit groBerem Durchmesser. Derartige kolloidale 
Dispersionen aus Kieselsaure-Teilchen zeigen aufgrund der 
Wechselwirkungskrafte zwischen den Teilchen iiblicher- 
weise ein FlieBverhalten, das als Strukturviskositat oder 
Pseudoplastizitat bezeichnet wird. Gleichzeitig ist die Di- 
spersion thixotrop. Die Thixotropie auBert sich in einer 
scheinbaren zeitweiligen Abnahme der Viskositat der Di- 
spersion bei Scherbeanspruchung. 

In einem gattungsgemaBen Verfahren gemaB der DE- A 1 
44 24 044 wird vorgeschlagen, eine waBrige Suspension py- 
rogen hergestellten Kieselsaurepulvers in einem Mischbe- 
halter mit rotierendem Wirblerwerkzeug zu behandeln, des- 
sen Umfangsgeschwindigkeit wahrend einer ersten Misch- 
phase auf einen Wert im Bereich von 15 m/s bis 30 m/s, und 
in einer zweiten Mischphase auf 30 m/s oder mehr einge- 
stellt wird. In der ersten Mischphase betragt der Feststoffge- 
halt der Suspension mindestens 75 Gew.-%, woraus nach 
der ersten Mischphase eine kornige Masse mit einem mitde- 
ren Korndurchmesser von weniger als 4 mm entsteht. Der 
Verdichtungsgrad der kornigen Masse wird weiter erhoht, 
indem amorpher Kieselsaurestaub hinzugegeben und in der 
zweiten Mischphase die kornige Masse unter intensiver 
Misch- und Schlagbeanspruchung zerkleinert wird. Dabei 
tritt gleichzeitig Wasser aus der Oberflache der kornigen 
Masse aus, das durch Zugabe von weiterem Kieseisaurepul- 
ver abgepudert wird, urn ein Verkleben der Kbrnung zu ver- 
hindern. 

Das bekannte Verfahren fuhrt zu einem rieselfahigen 
Si02-Granulat mit hoher Schiittdichte, allerdings mit unre- 
gelmaBiger Morphologie der Kornung. Es hat sich gezeigt, 
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daB ein derartiges Granulat fur die Herstellung von transpa- 
renten Quarzglasprodukten nicht uneingeschrankt geeignet 
ist. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
5 fahren rur die Herstellung von hochreinem, homogenem 
und dichtem Granulat bereitzustellen, das im wesentlichen 
aus spharischen Partikeln mit einheitlicher Morphologie be- 
steht 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafi dadurch gelost, 

10 daB die Ruhrbewegung derart eingestellt wird, daB sich die 
kornige Masse bei einem Feststoffgehalt der Dispersion im 
Bereich von 65 Gew.-% bis 80 Gew.-% aus der homogenen 
Fliissigphase bildet. 
Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren werden die struk- 

15 turviskosen und thixotropen Eigenschaften der Dispersion 
zur gezielten Einstellung der Restfeuchte beim Zerf alien der 
Dispersion in die kornige Masse ausgenutzt. Hierzu wird 
durch fortwahrendes Ruhren der Dispersion die homogene 
Fliissigphase gerade so lange aufrechterhalten wird, bis der 

20 feststoffgehalt im Bereich von 65 Gew.-% bis 80 Gew.-% 
liegt. Die Riissigphase konnte zwar durch eine starkere 
Ruhrbewegung auch noch langer aufrecht erhalten, oder 
durch eine langsamere Ruhrbewegung auch schneller in die 
kornige Masse uberfuhrt werden. Sowohl die eine, als auch 

25 die andere Verfahrensweise hatten aber Nachteile in Bezug 
auf Porositat, Morphologie oder Homogenitat der so erzeug- 
ten Granulate. Es hat sich gezeigt, daB der Versuch einer Op- 
timierung einer dieser Eigenschaften auf Kosten einer ande- 
ren gehen kann, wie dies nachfolgend naher erlautert wird. 

30 Ein Optimum im Hinblick auf alle genannten Eigenschaften 
des Granulates ergibt sich durch die erfindungsgemaBe Ver- 
fahrensweise. 

Einerseits wird bei einer gemaB der Erfindung eingestell- 
ten Ruhrbewegung die Dispersion ausreichend lange in ei- 

35 ner homogenen Flussigphase gehalten. Die homogene Fliis- 
sigphase fuhrt zu einem schnellen Abbau von Stoff- oder 
Temperaturgradienten und gewahrleistet so eine homogene 
Zusammensetzung der Dispersion, und insbesondere eine 
homogene Feuchtigkeitsverteilung. Wahrend der Aufrech- 

40 terhaltung der homogenen Riissigphase wird der Dispersion 
fortlaufend Fliissigkeit entzogen. Es wird angenommen, daB 
das Granulat aus Agglomeraten entsteht, die sich wahrend 
des Granulierverfahrens allmahlich in der Riissigphase bil- 
den. Der Entzug von Feuchtigkeit fuhrt zu einer fortlaufen- 

45 den Verdichtung der sich bildenden Agglomerate. 

Andererseits geht die Dispersion von ihrem Zustand der 
homogenen Riissigphase in ihren Zustand der kornigen 
Masse bei einem ausreichend hohen Feuchtigkeitsgehalt 
iiber. Denn ein hoher Feuchtigkeitsgehalt erhoht die Plasti- 

50 zitat der Dispersion und vermindert die mechanische Ein- 
wirkung des Ruhrwerkzeuges auf das Ruhrgut. Die sich bil- 
denden Agglomerate konnten bei starker Schlag- und Scher- 
beanspruchung durch Riihrwerkzeuge verandert oder be- 
schadigt werden, woraus ein Granulat mit uneinheitlicher 

55 Morphologie resultieren wiirde. Bei dem erfindungsgema- 
Ben Verfahren wird dies verhindert und gleichzeitig eine 
gleichmaBige Agglomerat-Bildung gefbrdert, indem die 
Riihrbewegung so niedrig eingestellt wird, daB der Fest- 
stoffgehalt der Dispersion bei maximal 80 Gew.-% liegt. 

60 Die hierfur einzustellende Ruhrbewegung ist verhaltnisma- 
Big schwach, so daB das Ruhrgut durch das Riihrwerkzeug 
wenig beeintrachtigt wird. Agglomerate konnen sich im we- 
sentlichen unbeeinfluBt vom Riihrwerkzeug gleichmaBig 
aus der homogenen Riissigphase bilden. Dadurch wird eine 

65 einheitliche, spharische Morphologie der daraus entstehen- 
den Granulat-Partikel erreicht. 

Die einheitliche Morphologie und die homogene Dichte 
der einzelnen Granulat-Partikel fuhrt wiederum dazu, daB 
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die einzelnen Partikel ahnliche thermische Eigenschaften, 
beispielsweise eine ahnliche Sintertemperatur oder Warme- 
leitfahigkeit, aufweisen. Dies vereinfacht nicht nur das Sin- 
tem der einzelnen Partikel, sondem es erleichtert auch deren 
Einschmelzen zu einem homogenen, blasenfreien Quarz- 
giaskorper. Unter spharischen Partikeln werden im wesentli- 
chen kugelfbrmig ausgebildete Partikel verstanden. 

Bei einer krumeligen Masse mit einem Feststoffgehalt 
von mehr als 80 Gew.-% besteht die Gefahr, daB die Bildung 
von Aggloraeraten in der homogenen Flussigphase, aus de- 
nen letztlich die Granulate entstehen, sowohl aufgrund der 
dann erforderlichen hoheren Ruhrbewegung als auch auf- 
grund der dann geringeren Plastizitat der Dispersion er- 
schwert wird und die sich biidenden Agglomerate bescha- 
digt werden. Bei einem niedrigeren Feststoffgehalt als 
65 Gew.-% besteht hingegen die Gefahr, daB die resultieren- 
den Granulate eine geringe spezifische Dichte sowie eine in- 
homogene Zusammensetzung und Dichteverteilung aufwei- 
sen. 

Die Ruhrbewegung wird ublicherweise durch ein Riihr- 
werkzeug erzeugt. Die zur Einhaltung der genannten Rest- 
feuchte einzustellende Ruhrbewegung ergibt sich dann im 
wesentlichen aufgrund der Riihrgeschwindigkeit des Riihr- 
werkzeuges. Eine geeignete Ruhrgeschwindigkeit hangt von 
der Art des verwendeten Riihrwerkzeuges ab und laBt sich 
anhand weniger Versuche ermitteln. Durch ein fortwahren- 
des Ruhren wird die Dispersion homogenisiert. Darunter 
wird auch ein Ruhrvorgang mit Unterbrechungen verstan- 
den. Auf den Zusatz eines Bindemittels kann bei dem erfln- 
dungsgemaBen Verfahren verzichtet werden. 

Unter kolloidalen Dispersionen im Sinne der Erfindung 
werden Dispersionen verstanden, bei denen die Kieselsaure 
durch Hydrolyse von Siliziumverbindungen in der Gasphase 
oder in der Flussigphase oder nach dem sogenannten Sol- 
Gel- Verfahren durch Hydrolyse organischer Siliziumverbin- 
dungen hergestellt wird. 

Als besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, die Ruhr- 
bewegung so einzustellen, daB sich die komige Masse bei 
einem Feststoffgehalt im Bereich von 75Gew.-% bis 
80 Gew.-% bildet. Der Ubergang von der homogenen Flus- 
sigphase in die kornige Masse findet demnach bei einem 
Feuchtigkeitsgehalt im Bereich zwischen 20 Gew.-% und 
25 Gew.-% statt. 

Besonders gute Ergebnisse werden erzielt, wenn fur das 
Ruhren ein Ruhrbehalter mit einer zur Vertikalen geneigten 
Mittelachse eingesetzt wird, in dem ein Riihrwerkzeug ro- 
tiert. Aufgrund der Neigung des Ruhrbehalters sammelt sich 
die fliissige Dispersion am tiefsten Punkt, wo sie fortlaufend 
dem Ruhrwerkzeug zugefuhrt wird. Dadurch wird die Di- 
spersion in standiger Bewegung gehalten; tote Winkel wer- 
den weitgehend vermieden. Die Aufrechterhaltung der ho- 
mogenen Flussigphase wird durch den gleichmaBigen Ener- 
gieeintrag in die Dispersion gewahrleistet, wobei die scho- 
nende Ruhrbewegung die Bildung von Agglomeraten in der 
Dispersion moglichst wenig beeintrachtigt. 

Vorteilhafterweise rotiert der Riihrbehalter gegensinnig 
zum Ruhrwerkzeug. Dadurch wird eine besonders intensive 
und dennoch schonende und homogene Durchmischung der 
Dispersion erreicht. 

Es wird eine Verfahrensweise bevorzugt, bei der ein mit 
einem Antrieb versehenes Ruhrwerkzeug eingesetzt wird 
und bei dem eine mit der Leistungsaufnahme des Antriebs 
korrelierbare elektrische MeBgroBe iiberwacht und der An- 
trieb in Abhangigkeit von der Leistungsaufnahme abge- 
schaltet wird. Als Bemessungsregel fur das Einstellen der 
Ruhrbewegung kann die Leistungsaufnahme des Antriebes 
fur das Ruhrwerkzeug herangezogen werden. Denn der 
Ubergang der homogenen, flussigen Dispersion in eine krii- 
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melige Masse geht mit einem signifikanten Anstieg des 
Ruhrwiderstandes und damit einem signifikanten Anstieg 
der Leistungsaufnahme des Riihrwerkzeuges einher, Ein 
Anstieg des Ruhrwiderstandes in strukturviskosen Disper- 

5 sionen bei gleichbleibender Ruhrbewegung kann auf zuneh- 
mendem Feststoffgehalt der Dispersion beruhen. Bei all- 
mahlich zunehmendem Feststoffgehalt der Dispersion ist 
bei einem bestimmten "Grenz-Feststoffgehalt", bei dem sich 
aus der homogenen, flussigen Dispersion die kornige Masse 

10 bildet, ein signifikanter Anstieg des Ruhrwiderstandes fest- 
zustellen. Aufgrund der Thixotropie hangt der Wert des 
"Grenz-Feststoffgehaltes" wiederum von der Starke der 
Ruhrbewegung ab. ErfindungsgemaB ist die Ruhrbewegung 
so einzustellen, daB der Anstieg des Ruhrwiderstandes bei 

15 einem Feststoffgehalt im Bereich zwischen 65 Gew.-% und 
80 Gew.-%, vorzugsweise bei 75 Gew.-% bis 80 Gew.-%, 
liegt. 

Nach dem Abschalten des Antriebes wirkt das Ruhrwerk- 
zeug auf die Dispersion bzw. auf die sich daraus biidenden 
20 Granulate nicht mehr wesentlich mechanisch ein. Beschadi- 
gungen des Granulats und Beeintrachtigungen der ge- 
wiinschten einheitlichen Morphologie werden dadurch ver- 
mieden. 

Dabei hat es sich als gunstig erwiesen, den Antrieb nach 
25 mindestens einer Verdoppelung der Leistungsaufnahme in- 
nerhalb eines vorgegebenen Zeitintervalls abzuschalten. Als 
Zeitintervall kommen beispielsweise 30 Minuten in Frage. 

Besonders bevorzugt wird eine Verfahrensweise, bei der 
der Dispersion ein Dotiermittel zugesetzt wird. Das erfin- 
30 dungsgemaBe Verfahren erlaubt eine besonders homogene 
Verteilung von Dotiermitteln in der homogenen Flussig- 
phase und damit auch im Granulat. 

Ein besonders vorteilhaftes flieBverhalten zeigt eine Di- 
spersion, deren pH-Wert im Bereich zwischen 1 und 5 ein- 
35 gestellt wird. Das FlieBverhalten wird dadurch so beeinfluBt, 
daB der Ubergang von der Flussigphase in die komige 
Masse mit dem oben genannten Feststoffgehalt erleichtert 
wird. 

Vorteilhafterweise wird dem Ruhrbehalter ein vorge- 

40 warmtes, trockenes Gas zugefuhrt. Das vorgewarmte, trok- 
kene Gas dient dem allmahlichen Entzug von Feuchtigkeit 
aus der Dispersion. Unter einem trockenen Gas wird dabei 
ein Gas verstanden, dessen relative Feuchte bei der im Ruhr- 
behalter eingestellten Temperatur unterhalb des Kondensati- 

45 onspunktes liegt. Durch die Umwalzung der Dispersion im 
Ruhrbehalter wird dem trockenen Gasstrom standig neue 
Oberflache ausgesetzt. 

Das erfindungsgemaB hergestellte Granulat ist als Aus- 
gangsmaterial zum Ziehen von Quarzglaskdrpem aus einem 

50 Tiegel geeignet. Es wurde gefunden, daB das Granulat fur 
diese Verwendung nicht dicht gesintert oder vollstandig ver- 
glast sein muB; ein Sintem des Granulats bei einer Tempera- 
tur von unterhalb 1200°C ist ausreichend. Dieser Effekt 
kann auf die einheitliche Morphologie des Granulates zu- 

55 riickgefiihrt werden, die ein Sintern der Granulat-Partikel 
oder deren Erschmelzen erleichtert. Dadurch kann die zum 
Dichtsintern oder vollstandigen Verglasen erforderliche ko- 
stenintensive Hochtemperaturbehandlung entfallen. Diese 
besondere Einsatzmoglichkeit kann auf der hohen Dichte 

60 und der einheitlichen Morphologie des erfindungsgemaB 
hergestellten Granulates beruhen. 

GleichermaBen kann das erfindungsgemaB hergestellte 
Granulat als Ausgangsmaterial zum zum Herstellen von 
Quarzglastiegeln, zum Beispiel unter Einsatz des Einstreu- 

65 verfahren, verwendet werden. Das Einstreuverf ahren ist bei- 
spielsweise in der DE-A1 29 28 089 beschrieben. Das Gra- 
nulat muB auch fur diese Verwendung weder dicht gesintert, 
noch vollstandig verglast sein; ein Sintern des Granulats bei 
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einer Temperatur von unterhalb 1200°C ist ausreichend. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand eines Ausfuh- 
rungsbeispieles und einer Patentzeichnung naher erlautert. 
Die einzige Figur zeigt eine MeBkurve iiber den zeitlichen 
Verlauf der Leistungsaufnahme eines elektrischen Anlriebes 
einer Ruhrvorrichtung wahrend des erfindungsgeraaBen 
Granulier-Verfahrens. 

Zur Granulierung wird ein Intensivmischer TVp R der 
Maschinenfabrik Guslav Eirich eingesetzt. Der Intensivmi- 
scher umfafit eine mit KunststofF ausgekleidete, urn ihre 
Mittelachse rotierende Ruhrkammer. Die Mittelachse ver- 
lauft dabei in Bezug auf die Waagerechte mit einem Nei- 
gungswinkel von 30°. In die Ruhrkammer ragt ein rotieren- 
des Ruhrwerkzeug, das im wesentlichen in Form einer kreis- 
runden, an seiner dem Boden der Ruhrkammer zugewandten 
Unterseite mit Noppen versehenen Scheibe ausgebildet ist. 
Das Ruhrwerkzeug rotiert gegensinnig zur Ruhrkammer 
und es ist in Bezug auf deren Mittelachse asymmetrisch an- 
geordnet. Die dem Ruhrgut zugewandten Oberflachen der 
Ruhrkammer und des Riihrwerkzeuges bestehen entweder 
aus Kunststoff oder aus Quarzglas. 

In die Ruhrkammer wird eine kolloidale Dispersion von 
hochreinem, pyrogen hergestelltem Si(V Staub und entio- 
nisiertem Wasser gegeben. Die Anfangsfeuchte der Disper- 
sion betragt 45 Gew.-%, ihr anfangiicher Feststoffgehalt so- 
mit 55 Gew.-%. Zur Einstellung eines pH-Wertes um 2 wird 
der Dispersion Salzsaure zugesetzt. Zusatzliche Bindemittel 
enthalt die Dispersion nicht. 

Nach einem etwa halbstundigen Homogenisierungs- 
schritt, bei der das Ruhrwerkzeug mit einer Umdrehungsge- 
schwindigkeit von 320 U/min und die Riihrkammer dazu 
gegensinnig mit 10 U/min rotieren, setzt das eigentliche 
Granulierverfahren ein. Hierzu wird die Rotationsgeschwin- 
digkeit des Riihrwerkzeuges auf einen relativ niedrigen 
Wert von 30 U/min herabgesetzt und die Rotationsge- 
schwindigkeit und -richtung der Ruhrkammer wird mit 10 
U/min beibehalten. Aufgrund der so eingestellten Ruhrbe- 
wegung wird eine homogene Fiiissigphase erzeugt, in der 
StofTaustauschvorgange rasch ablaufen. Zur allmahlichen 
und schonenden Trocknung der Dispersion wird der Riihr- 
kammer kontinuierlich ein auf etwa 100°C erwarmter und 
trockener Stickstoffstrom zugefuhrt und wieder abgesaugt. 
Aufgrund der eingestellten Rotationsgeschwindigkeiten von 
Ruhrwerkzeug und Ruhrkammer gelingt es, die homogene 
Fiiissigphase bis zu einem Feuchtigkeitsgehalt im Bereich 
zwischen 22Gew.-% und 25 Gew.-%. aufrechtzuerhalten. 

Um das Ende des Granulierverfahrens erkennen zu kon- 
nen, wird wahrend des Granulierens die Leistungsaufnahme 
des Motors fur das Ruhrwerkzeug iiberwacht. Der Motor 
wird abgeschaltet, wenn innerhalb einer Zeitspanne von 
30 Minuten eine Verdopplung der Leistungsaufnahme ge- 
messen wird. Dies ist immer dann der Fall, wenn aus der Di- 
spersion eine kornige Masse entsteht. Die kornige Masse hat 
eine Restfeuchte im Bereich zwischen 22Gew.-% und 
25 Gew.-%, Bei einer schnelleren Rotationsgeschwindigkeit 
von Ruhrwerkzeug oder Ruhrkammer wird ein Granulat mit 
einer geringeren Restfeuchte, bei einer langsameren Rotati- 
onsgeschwindigkeit ein Granulat mit einer hoheren Rest- 
feuchte erhalten. 

Der zeitliche Verlauf der Leistungsaufnahme des Motors 
des Riihrwerkzeuges wahrend des Granulierverfahrens ist in 
Fig. 1 dargestellt. Auf der Ordinate ist die gemessene Lei- 
stungsaufnahme "P" in relativen Einheiten, und auf der Ab- 
szisse die Zeit "t\ aufgetragen. Die MeBpunkte sind als 
schwarze Punkte eingezeichnet. Es ist zu erkennen, daB die 
Leistungsaufnahme des Motors zunachst auf niedrigem Ni- 
veau konstant bleibt (Bereich 10) und sogar rnit der Zeit 
leicht abnimmt, und erst gegen Ende des Granulierverfah- 
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rens (Bereich 11) significant ansteigt. Der Anstieg erfolgt 
innerhalb weniger Minuten und er geht mit dem Ubergang 
der homogenen Fiiissigphase in die kornige Masse einher. 
Das entsprechend dem erfindungsgemaBen Verfahren 

5 hergestellte Granulat besteht aus Kornern mit einer mittle- 
ren KorngroBe bis etwa 1 mm. Die Korner zeichnen sich 
durch weitgehende Porenfreiheit, eine hohe Reinheit, eine 
einheitliche, im wesentlichen runde Kornmorphologie, 
durch eine hohe Schiittdichte von ca. 1 g/cm 3 und durch eine 

10 enge PorengroBenverteilung aus. Die BET-Oberflache des 
Granulats liegt bei 40 m 2 /g bis 60 m 2 /g. Diese Merkmale 
des erfindungsgemaB hergestellten Granulates und insbe- 
sondere seine einheitliche Kornmorphologie fuhren dazu, 
daB die einzelnen Partikel weitgehend ahnliches Sinter- oder 

15 Schmelzverhalten aufweisen. Dies erleichtert das Sintem 
oder Verglasen der Partikel und es vereinfacht das Ein- 
schmelzen des Granulats zur Erzeugung von Quarzglas- 
oder Quarzgut-Produkten. 
Das Granulat wird anschlieBend aus der Ruhrkammer 

20 entnommen und - falls erforderlich - gesiebt. Eine Vor- 
trocknung des Granulats erfolgt kontinuierlich in einem 
Drehrohrofen bei Temperaturen im Bereich zwischen 80°c 
und 200°C. In Abhangigkeit vom Einsatzzweck des Granu- 
lates wird es fur die weitergehende Trocknung und Reini- 

25 gung auf Temperaturen im Bereich von 200°C bis zu 
1200°C gebracht. Dafiir wird ein Drehrohrofen eingesetzt, 
der auch fur eine Nachreinigung des Granulates geeignet ist. 
Fur die Reinigung des Granulats wird der Drehrohrofen mit 
einem geeigneten, chlorhaltigen Reinigungsgas (in der Re- 

30 gel ein HCWChlor-Gernisch) durchstromt. Die Reinigung 
ist besonders effektiv, wenn alle Partikel des Granulats 
gleichmaBig vom Reinigungsgas umstromt werden und das 
Reinigungsgas- Volumen wesentlich groBer ist als das Po- 
renvolumen des Granulats. Es wird eine moglichst gleich- 

35 maBige und schnelle Bewegung des Granulats im Drehrohr- 
ofen eingesteilt. Fur hochreines Granulat konnen einzelne 
Reinigungsschritte wiederholt werden. Bei dem erfindungs- 
gemaB hergestellten Granulat wird nur eine geringe 
Schrumpfung und Abnahme der BET-Oberflache infolge 

40 der Hochtemperaturbehandlungen beobachtet. 

Moglicher Abrieb durch Kunststoffbeschichtete Oberfla- 
chen werden in einem Kalzinierschritt entfernt, bei dem das 
Granulat unter sauerstoffhaltiger Atmosphare auf Tempera- 
turen im Bereich von 1000°C bis 1200°C erhitzt wird. 

45 AnschlieBend wird das Granulat gesintert. Die Sintertem- 
peraturen und -zeiten richten sich nach dem Einsatzzweck 
des Granulats. Zum vollstandigen Verglasen wird das Gra- 
nulat bei Sintertemperaturen um 1350°C bis 1450°C in ei- 
nem Kammerofen behandelt. Das vollstandig verglaste Gra- 

50 nulat ist bei spiels weise fur die Herstellung von optischen 
Quarzglasbauteilen, wie Linsen oder Vorformen fur Licht- 
wellenleiter geeignet. 

Fur einige Anwendungungen ist ein weniger dicht gesin- 
tertes Granulat ausreichend. Beispiels weise fur die Herstel- 

55 lung opaker Quarzglasteile, wie sie in der Halbieiterindu- 
strie eingesetzt werden, fur Katalysatortrager oder als Fiill- 
stoffe in der Elektroindustrie. 

Bei einer Verwendung als Ausgangsmaterial zur Herstel- 
lung von Quarzglaskorpern durch Ziehen aus einem 

60 Schmelztiegel haben sich Sintertemperaturen um 1150°C 
als ausreichend erwiesen. Das noch nicht dicht gesinterte 
Granulat wird dabei dem Schmelztiegel zugefuhrt und darin 
aufgeschmolzen, wobei ein vollstandig transparentes Quarz- 
glasprodukt, beispielsweise ein Lampenrohr, resultiert. Dies 

65 ist nicht selbstverstandlich; denn bei derartigen Verfahrens- 
weisen werden mit den bekannten Granulaten schaumige 
Glasgegenstande erhalten. GleichermaBen ist ein bei Tem- 
peraturen um 1150°C gesintertes, erfindungsgemaB herge- 
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stelltes Granulat als Ausgangsmaterial zur Herstellung von 
Quarzglastiegeln geeignet. 

Patentanspriiche 

5 

1. Verfahren zur Herstellung von SiOr Granulat durch 
Dispergieren von Kieselsaure in einer Fliissigkeit, fort- 
wahrendes Ruhren der Dispersion in einem Ruhrbehal- 
ter unter Bildung einer homogenen Fliissigphase, all- 
mahlichem Entzug von Feuchtigkeit aus der Dispersion 10 
unter Erzeugung einer kornigen Masse, sowie Trock- 
nen der kornigen Masse und Sintern, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Riihrbewegung derart eingestellt 
wird, daB sich die kornige Masse bei einem Feststoff- 
gehalt der Dispersion im Bereich von 65 Gew.-% bis 15 
80 Gew.-% aus der homogenen Fliissigphase bildet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Riihrbewegung derart eingestellt wird, daB 
sich die kornige Masse bei einem Feststoffgehalt im 
Bereich von 75 Gew.-% bis 80 Gew.-% bildet. 20 

3. Verfahren nach einem der vorherigen Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein Ruhrbehalter mit ei- 
ner zur Vertikalen geneigten Mittelachse eingesetzt 
wird, in dem ein Ruhrwerkzeug rottert. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 25 
net, daB der Ruhrbehalter gegensinnig zum Ruhrwerk- 
zeug rotiert. 

5. Verfahren nach einem der vorherigen Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein mit einem Antrieb 
versehenes Ruhrwerkzeug eingesetzt wird und daB eine 30 
mit der Leistungsaufnahme des Antriebs korrelierbare 
elektrische MeBgroBe iiberwacht und der Antrieb in 
Abhangigkeit von der Leistungsaufnahme abgeschaltet 
wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich- 35 
net, daB der Antrieb abgeschaltet wird, wenn sich die 
Leistungsaufnahme innerhalb eines vorgegebenen 
Zeitintervalls mindestens verdoppelt hat. 

7. Verfahren nach einem der vorherigen Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Dispersion ein Do- 40 
tiermittel zugegesetzt wird. 

8. Verfahren nach einem der vorherigen Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der pH-Wert der Disper- 
sion zwischen 1 und 5 gehalten wird. 

9. Verfahren nach einem der vorherigen Anspriiche, 45 
dadurch gekennzeichnet, daB dem Ruhrbehalter ein 
vorgewarmtes, trockenes Gas zugefuhrt wird. 

Hierzu 1 Seite(n) Zeichnungen 
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